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Beschreibung 

,000, Die ...nt O,.o.e.n.o.sc.e — . .n.o.e. cvc.c. — e.e. .^a.oxvs.ne. 

,ur die Alkyltrialkoxysilane daher = volatile organic compounds. Aus anwendungs- 

plosionsschutz Oder aus okolog.schen ^runcle" -^SJ^hwort ^3^3^ der reinen Alkyrtr^lk- 

technischer Sicht ware es jedoch oft ^""'^^^^l ^TrXr^eL^ mOssen. Solche Stoffe konntan insbesondara 

TdrnVdrSS^^^^ 

fo003] AusderauropaischanPatantarirr^aWungN^^.^^^^^^^^^^ 
Uerisierungsgrad von 0 bis 8 bakannt w<*a, d^ S^^^^^^^ 

organischen, vernatzbaren Sto«en gaa.gnet_ Herstallung ainer Mischung aus Alkoxysilanen, Alkoxyf unktio- 

sigkeit, baispielsweisa Wassar ^^'f'^^^iZ^^^T^oier^^^ von Wasser dautllch waniger Alkohola f raisalzt, 
und die beim Aufbringen auf r"'"^^^''^^^^^''^'*'^'^^^" ""'f. ^rter Form unter antsprachenden Bedingungan. 
2 bai dar Anwandung von A'^V'trialkoxyjlanao ,n konza« ^.g^^an dar PatantansprOcha galost^ 

[0006] Die gestallta Aufgabe wird erfindungsgamaB ^^^P'^^J^^^J, i,a„%,rch kontrolliarte Hydrolyse- und Kon- 

dan Jtionsraaktion in Gagenwart ainas ----.^^^^^^^^^ Baaktionsgemisches unter we.tgehand 

sealkohols unter varmindartam Druck, J^^.^^^'q^^^'^^^^^ Octylethoxysiloxanan arhalten wird, worm dar Ge- 
schonenden Bedingungen arfolgt. em "'^^"9^'^'^°;"; .°;37S,;; an J^aiem Ethanol bei wenigar als 1 ,5 Gaw-% heg^ 
halt an Ethoxy-Gruppen bei wenigar als 20 Gew.^/c ^-^f'^^^^^^^ octyltriethoxysilan basrtzt einen FWunW 
und einen Flammpunkt von 125 °C basrtz^ - '"^ y^lSe/oiigomeren^ in hervorragendar Waise, um 

von 109 'C. Daruber hinaus eignen s.ch ^'^SSf^ daTe^ In N^^^^^ Anwendung von Alkyltrialkoxys.lanen 

mineralische Obarflachen zu hydrophob.eren. ^l^".^ '^^^^'^^^^^^^^ ,rei warden. 

in konzantrlerter Fomi - ertiablicha Mengen an A>k*olen ^urch ^V^!"^ kattentormig und/oder cycUsch 

[0008] eeganstanddarvor.iagendenE^.n2^^^^^^^^^^^^ 

Ta G^. aTSrr:ra^^^^ -xysnana dar allgemainan For.e, . 



40 



45 



SO 



R 
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atom sowie einen Ethylrest darslellt, ..^^^^^^20 liegt 



und/oder der allgemeinen Formel II 
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atom sowie einen Ethylrest darstellt. 

Gruppen mit 3 bis 18 C-Atomen und ^on HCI als Katalysator und destillat^/er Aufarbetlung 

satz von mehr als 1 mol Wasser pro 1 mol S. ""^ J*^^!^'""^^^;^^^^ ^i.er Sumpflempepatur von weniger als 95 "C. 

Llgeiinen Forrneln a.s R dargestellt " '2;'' ^fj^^^^^^^^^^^^ Herstellung eines 0,igomarengerT,isches 

room Gegenstand der vorliegenden Erf.ndung .st ^"^^ 'T^^^^^ vvobei die eingesetzten S.lane Alkyl- 

SSh Anspruch 1 durch Hydrolysa und Kondens^^^^^^^ 

Gruppen mit 3 bis 18 C-Atomen und Methoxy- yi^^j^J ^^^1 als Katalysator, und destillativer Aufa.be.lung 
satz von mehr als 1 mol Wasser pro 1 mol S, und sumpftemperatur von weniger als 95 -C. 

des erhaltenen Reaktionsgemisches unter ^J'^'^^^^^^^^'^ die Hydrolyse und Kondensation der einge- 

[0012] Geeigneterweise tOhrt man ''--;^^;JXTu„^^^^^^^ als Jerdunnungs- sowIe Losemittel durch. 

setzten Alkyltrialkoxysilane unter E.nsatz ^^^^ einphasiges Gemisch entsteht. , 

i-rrH;r;sr^^^^^^^^^^^^^^ 

liven Aufarbeitung des ^^^'^''^^^S^^J'^f J^^n ! L S^^^^^^ ven^endet werden. ^ ^ 

srerotSydts^^^^^^^^^^^ 

und Ober einen Zeitraum von 1 bis 2 ^'""dj" ^ur^"^^^^^^ ^^^^^^^^ ^^3,,,,,, ,nter vermindertem 

roOITl EinsoerhaltenesReaktionsgemischwirdbeimertindungsg sedingungen, die Entfernung eines 

Kaufgearbe«et. Dabei ertolgt, ^-'-''^-"2*^3^^^^^^ 
GromeilsderMengean1reiemAlkohol,gee,gneter^^^^^ 

Beiderdestillativen AufarbeitungsomedieSumpftempera^^^^^^^ ^^^^^^^^ aufgearbeitet. Als Ruck- 

wird das Reaktionsgemisch unter ^'^'-j^rj'"^^ '"^^^^^^^^ klare, niedrigviskose Flussigkeit erhalten^ 

vorzugsweise oberhalb 110 "C. verwendung eines ertindungsgemaBen 0'i9°":'®^^"- 
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ciummetaphosphate. „rfinn„nn^aemaOes Oliqomerengemisch bei der Herstellung mineralischer 



IS 



20 



25 



Beisplel 



genschaften: 

Freies Ethanol (gaschromatografisch): 1 Gew.-% 
0 8 mol Ethoxygruppen pro mol Si 0 H-NMR) 
Viskositat. 38,8 mPa-s (DIN 53 015) 
Siedepunkt: 280 'C 
Flannmpunkt: 125 *C 
Dichte: 0,95 g/ml 

"S^::^^:^^ ■ 20, mi«.ere K.o..asse 1 160 g/mo. (3PC . Oe.permeatlonschro.atographie, SFC. 
superkritische FlOssigkeitschromatographie) 



30 Patentanspruche 

kondensierten Alkoxysilane der allgemeinen Formel I 
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stolfatom sowie einen Ethylrest darstellt. 



SO Formel U 



55 



4 



EP 0 814 110 B1 



R 

OR' 



10 



15 



20 



25 



stoffatom sowie einen Ethylrest darstellt 

niger als 95 '^C. 

Oligomerengemisch nach Anspruch 1 , 

des vorliegenden Oligomerengemisches. 
. Oligomerengemisch nach Anspruch 1 oder 2, 

30 4. Oligomerengemisch nach Anspruch 3, 
dadurch gekennzeichnet 
daB R eine Octyl-Gruppe 1st. 

5. Oligomerengemisch nach mindestens einem der Anspruche 1 bis 4. 

35 gekennzeichnet durch 

einen Flammpunkt oberhalb von 100 C. 

^ A^.r^rnoh 1 fiufch Hvdrotvse und Kondensation von 

7 Verlahren nach Anspruch 6, 

rrrnTd';^^^^^^^^^ Kondensa^on der eingeseUten AIM—silane unter Einsatz von Methanol und/ 
2er Bhano, 1 Ve'dOonungs- sowie Losemittel durchf uhrt. 

8. Verfahren nach Anspruch 6 Oder 7. • ^ if^ 

rrn^HTdXeld Kondensation der eingesetzt^^ 
und 80 ''C unter Normaldruck durchtuhrt. 
9 Verlahren nach mindestens einem der Anspruche 6 bis 8, 

SC'dT^^^^^^^ unter Ein.eiten eines .nertgasstromes autarbeitet. 

■ .h.s nach Anspruch 1 oder eines nach Anspruch 6 hergestelrten Oligome- 
10. verwendung eines Oligomerengemisches nach Ansprucn 
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rengemisches fOr die Hydrophobierung von mineralischen Oberflachen. 
..Ven..ndunge.esOngo«.lsc.esnac.Ansp.cM0,0.dieHvdrop^^^^^ 



Claims 



Claims 

condensed alkoxysilanes satisfy the general fornnula I 

R 
I 

OR' 

s-:srsf:ry.rs^^^^^^^^^^^^ 

2S as well as an ethyl radical. o ^ v < on 

the degree of oligomerization is in the range 2 < x ^ 20 
and the quotient ot the molar ratio [S'^alkoxy group] > 1 , 
and/or satisfy the general fornnula II 
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as well as an ethyl radical, 
45 the degree of oligomerization is x > 3 

and the quotient of the molar ratio « ^^ Wsilanes. where the silanes used bearalkyl groups having 
obtainable by hydrolysis and condensation o1a^^ltr.a^^^^^^^^ . ^.^^ ^^^^ ^,3^ , of 

3 . 1 B — ^^^^^^^^^^ with^ K-up by distillation of the resulting react.on 

rurrurrtlcX-ure at a bottom temperature of below 95-C. 

.dina to Claim 1 which has a content of alkoxy groups of greater than 0.01 % by weight 

..xtureofoligomersaccordingtoclaim.ora,whereinBisana.y.grouphavingineachcasethesamenumber 

ot carbon atoms. 

A mixture of oligomers according to cfeim 3, wherein B is an octyl group. 
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S A .,«0 o, «i9o™rs acc^din, .0 « .ea« on, o, *™ , » 4, • «*P« 

.IkoxysWM. wh.rs Ihe s.Bnes ussd »«" j";»',«™'?^7„ae, p„ , mol ol Si .™d with Ihe u» ol HCl .s 

perature of below 95°C. 

of an inert gas stream. 

for rendering mineral surfaces hydrophobic. 
" „. Th. ». . o. *" '° 
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Revendications 

et en ceTe les alKoKy silanes satistont ^ la lormule generals 1 

R 

R'o-isi-o-yR' (0 
I 

OR' 

atome d'hydrogene ainsi qu'un reste 6thyle 
et/ou de formule g6n6rale II 

R 

OR* 
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H,. Mri comme catalyseur et un traitement 

M6langed'oligom6resselonlarevendication1, ^ 

caract6ris6 par . , . h« 0 01 % en poids et de moins de 20 % en poids, rapporte au po-ds 

une teneur en groupes alkoxy de plus de 0,01 /o en po.as 

pr6sent melange d'oligomeres. 

Melange d'oligomeres selon la revendication 1 ou 2, 

B r t^praSe avec respectK,ement ,e m.me nombre d'atomes de carbone, 

Melange tfoligom6res selon la revendication 3, 
caract6ris6 en ce que 
R est un groupe octyle. 

^..lange d.ligom.res selon au molns ."une cuelconque das revendicat.ons 1.4. 

caract6ris6 par H^mn'C 
un point d'inflammation au-dessus de 100 C. 

Proc6d6 de production d'un melange d'oligomeres selon la J^^^l^^^f ^"J^^ ^euvre portent des groupes 

■ Sfydrolyse et condensation d'alkyltrialkoxysilanes dans^eq^^^^^^^ groupemer,ts alkoxy 

S^rayant de 3 . 1 B atomes de carbone ^J^^^^^^^^ catalyseur, et traitement par distillation du 

r. Proc6d6 selon la revendication 6, , , „,<ithanol et/ 

caract6rise en ce qu' aikvltrialkoxysilanes mis en oeuvre. en introduisant le mdthanol eU 

8 p,„cSdS»lonlar«v««o.«6ou«rev««*»l»7. 

■ ZSiS^^S!^ « - — - .,K,.,-„...n» u«s . — - 

et BO^C sous pression normaie. 

9 procede selon au moins I'une quelconque des revendicatlons 6 ^ 8, 

S uSSt' ^a^ge—el sous introduction d'un courant de gaz inerte. 

, , — 



rulentes. 
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